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Karakterizacija in sinteza [Co(NH3)6]Cl3 
Povzetek:  
Dobljenemu neznanemu vzorcu sem najprej določil kemijsko formulo s pomočjo metod 
za karakterizacijo spojin. Identifikaciji neznanega vzorca je sledila sinteza samega 
vzorca. Sledile so analize neznanega in sintetiziranega vzorca, katerih rezultate sem 
primerjal.  
Vzorca sem analiziral s pomočjo CHN analize, IR spektroskopije, UV-Vis-NIR 
spektroskopije, prevodnosti raztopin vzorcev v acetonitrilu, rentgenske praškovne 
difrakcije in magnetnih meritev. Opravljena je bila tudi termogravimetrična analiza 
obeh vzorcev.  
 
Ključne besede: kobalt, amonijak, klor 
  
  
 
Characterization and synthesis of [Co(NH3)6]Cl3 
Abstract:  
Using different characterization methods, I was able to determine the chemical formula 
of the unknown sample I was given. After identifying the required compound, I had to 
synthesize the sample and analyse both the unknown and synthesized sample and 
compare the results.  
The samples were analysed using CHN analysis, IR spectroscopy, UV-Vis-NIR electron 
spectroscopy, conductivity measurements of acetonitrile sample solutions, X-ray 
powder diffraction and magnetic measurements. A termogravimetric analysis of both 
samples was also performed.   
 
Keywords: cobalt, ammonium, chlorine  
  
  
  
 Matija Omerzel, Karakterizacija in sinteza [CO(NH3)6]Cl3 
 
 
1 
 
1 Uvod  
1.1 Kobalt 
 
Preglednica 1: Lastnosti kobalta [1] 
simbol Co 
vrstno število 27 
relativna atomska masa  58,933 
elektronska konfiguracija  4s
2
3d
7
 
elektronegativnost  1,88 
tališče 1495 ºC 
ionski radij  2,00 Å 
vrelišče 2927 ºC 
gostota 8,86 g/cm
3
 
 
Kobalt je element, ki ga označujemo s simbolom Co in ga najdemo v periodnem 
sistemu v 9. skupini in 4. periodi, uvrščamo ga v skupino prehodnih elementov. Je 
kovina, modro-bele barve. Nahaja se med elementoma železo in nikelj, s katerima si 
deli veliko skupnih fizikalnih in kemijskih lastnosti. V naravi najdemo samo izotop 
59
Co. [2] Kobalt ima dve glavni oksidacijski stanji 2+ in 3+. Ima visoko tališče in je 
feromagneten. V zgodovini je bil prvič uporabljen že v bakreni dobi, kot vir modrega 
barvila. Ime izvira iz nemške besede »kobald«, kar predstavlja mitološko bitje. 
Dandanes se največ uporablja v zlitinah z aluminijem in nikljem pri proizvodnji močnih 
magnetov. Uporablja se tudi pri izdelavi korozijsko odpornih jekel. Že stoletja ga 
uporabljamo kot vir modre barve za proizvodnjo barvil, keramike in stekla. [3] 
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1.2 Klor 
 
Preglednica 2: Lastnosti klora
 
[4] 
simbol Cl 
vrstno število 17 
relativna atomska masa  35,45 
elektronska konfiguracija  3s
2
3p
5
 
elektronegativnost  3,16 
tališče 101.5 ºC 
ionski radij  1,75 Å 
vrelišče 34,04 ºC 
gostota 0,002898 g/cm
3
 
 
Klor je element, označen s simbolom Cl in se nahaja v VII. skupini in 3. periodi. Spada 
med halogene, ki so poznani po veliki elektronegativnosti. Med njimi je najbolj pogost 
ravno klor. Je rumeno-zelen plin, ki je za nas strupen in ima zadušljiv vonj. Je dokaj 
reaktiven plin, na kar nakazujejo mnoge močno eksotermne reakcije. Uporabljen je bil 
kot bojni plin v prvi svetovni vojni, danes pa se uporablja kot razkužilo za vodo. [5] 
Klor proizvajamo s pomočjo elektrolize natrijevega klorida, produkti pa so vodik, klor 
in vodna raztopina natrijevega hidroksida. 
     (  )      ( )
              
→            ( )     ( )      (  )  
Vodno raztopino vodikovega klorida HCl(aq) imenujemo klorovodikova kislina ali 
solna kislina, ki jo najdemo tudi v želodcu ljudi, kjer ima pomembno vlogo pri 
razgradnji hrane. Klor se v laboratorijih uporablja tudi kot vodna raztopina, ki jo 
imenujemo klorovica. Z vodo deloma reagira in se deloma reducira v HCl, deloma pa 
oksidira v HClO. Uporabljamo ga za izdelavo varikine (NaClO), ki se uporablja kot 
razkužilo in belilno sredstvo. Klor se uporablja tudi pri izdelavi plastik, ena najbolj 
poznanih oblik je PVC. Zaradi njegove toksičnosti ga uporabljamo tudi v insekticidih. 
[6] 
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1.3 Amonijak 
 
 
Slika 1: Strukturna formula molekule amonijaka
 
[7] 
Amonijak je brezbarvna spojina dušika in vodika s formulo NH3, v kateri so na atom 
dušika kovalentno vezani trije atomi vodika. Molekula amonijaka je polarna, zato je 
topnost monijaka v vodi ekstremno velika. Najdemo ga v plinasti obliki, je brezbarven 
in ima močan in jedek vonj. Uporabljamo ga kot nukleofilni reagent, metabolit in 
inhibitor. Molska masa amonijaka je 17,031 g/mol, vrelišče ima pri 33.5 ºC, tališče pa 
pri 77.7 ºC. Njegova gostota znaša 0,696 g/L in njegovi hlapi so lažji od zraka. 
Amonijak se proizvaja v človeških celicah in je uporabljen pri proizvodnji uree. [8] 
Velja za termično zelo obstojno snov, na elemente razpada pri segrevanju, pod vplivom 
katalizatorjev. Industrijsko proizvajanje amonijaka se je začelo pred približno 100 leti, z 
izumom Haber-Boschevega procesa, pri katerem, pri visokih temperaturah in tlakih, s 
pomočjo železovega katalizatorja, združujemo dušik in vodik. Večina amonijaka se 
uporabi za proizvodnjo gnojil, zato je eden od najzaslužnejših faktorjev, pri povečanju 
zmožnosti proizvajanja hrane na svetu in s tem hranjenjem naraščujočega prebivalstva. 
[9][10] 
 
1.4 Koordinacijske spojine 
 
Koordinacijsko spojino definiramo kot spojino, pri kateri se na nek centralni atom ali 
ion vežejo ligandi. Ligandi so lahko molekule ali negativno nabiti ioni, v redkih 
primerih pa tudi pozitivno nabiti ioni. Molekula ali ion koordinacijske spojine je 
osnovni gradnik v kristalu in v raztopini. Švicarski kemik Alfred Werner je leta 1898 
opredelil koordinacijske spojine. Predpostavil je, da ima centralni ion razen glavne 
valence, tudi stransko, zaradi katere se ligandi povežejo neposredno s centralnim ionom 
v razmeroma stabilno tvorbo, ki v raztopini ne disociira. Kasneje so ugotovili, da je 
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stranska valenca posledica močno polarizirane kovalentne vezi, do katere pride tako, da 
ligand donira nevezni elektronski par centralnemu atomu ali ionu. Kot ligand lahko torej 
uporabimo vsako snov, ki je sposobna donirati nevezne elektronske pare. [11]
 
  
Ligandi zaradi svoje velikosti in oblike vplivajo na zgradbo koordinacijske spojine. 
Ligande delimo na različne vrste: [11]  
- Enovezni ligand; ligand ki donira le en elektronski par. K njim spadajo 
enostavni ioni (H

, F

, Cl

, Br

, O
2), večatomski ioni (CN, SCN, NO3

, NO
2
, 
N3

) ali molekule (NH3, CO, C5H5N). 
- Dvovezni ligand; ligand, ki lahko donira hkrati po dva elektronska para, je lahko 
mostoven ali kelatni. 
- Večvezni ligand; takšen ligand dobi v koordinacijski spojini takšno obliko, da 
oblikujejo atomi, ki donirajo elektronski par, pravilno geometrijsko telo.  
Koordinacijske spojine, ki imajo po dva ali več centralnih ionov imenujemo dvojedrne 
ali večjedrne. [11] 
O izomeriji govorimo, ko imajo spojine z enako sestavo različno zgradbo. Ločimo več 
vrst izomerije. [11]  
- Strukturna izomerija; je pogosta pri kvadratno-planarnih in oktaedričnih 
koordinacijskih spojinah. Gre za različno prostorsko razporeditev ligandov, 
poznamo cis- in trans-izomere ter fac- ali mer-izomere. 
- Optična izomerija; je pogosta pri oktaedričnih in deloma tetraedričnih 
koordinacijskih spojinah. Gre za dve koordinacijski spojini z enako sestavo, ki 
imata dve prostorski razporeditvi ligandov, pri katerih je ena zrcalna slika druge. 
Pogosta je v primeru večveznih ligandov. Optični izomeri se ponašata z zelo 
podobnimi fizikalnimi in kemijskimi lastnostmi. Izomera označujemo z D 
(desnosučni) ter z L (levosučni).  
- Vezivna ali solna izomerija; nastane, ko se ligand  lahko na centralni atom veže 
na dva različna načina. Takšna izomerija je manj pogosta.  
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1.5 Karakterizacija vzorca 
Čistost vzorca 
Pod mikroskopom lahko vidimo ali vzorec vsebuje določene primesi. Prav tako lahko 
pri pripravljanju monokristalov, preverimo njihovo primernost za izvedbo rentgenske 
strukturne analize, z opazovanjem pod mikroskopom. 
Topnost vzorca v različnih topilih 
Z oceno topnosti vzorca v različnih topilih dobimo topilni sistem za sintezo in izvedbo 
analiz. 
Elementna CHN analiza 
CHN analiza je metoda s katero določimo delež ogljika, vodika, dušika in žvepla v 
spojini. Pri izgorevanju v peči (ca. 1000 ºC) iz vzorca nastanejo ustrezni plini, katere s 
pomočjo nosilnega plina-helija dovedemo v drugo peč, kjer nastali plin vodimo na 
visoko očiščen baker, ki služi odstranjevanju kisika, ki se ni porabil pri prvotnem 
izgorevanju. Nato jih vodimo skozi kromatografske kolone, kjer poteče separacija. [12] 
 
Vibracijska infrardeča spektroskopija 
Infrardeča spektroskopija je adsorpcijska spektroskopija, kar pomeni da opazujemo 
absorpcijo svetlobe v snovi (absorbanco ali transmitanco) v odvisnosti od valovne 
dolžine svetlobe. IR aktivna nihanja so tista, zaradi katerih se spreminja dipolni moment 
molekule. Vsako osnovno nihanje zaniha vse atome v molekuli. Poznamo več načinov 
nihanj: prečno, vzdolžno, asimetrično in simetrično. Nihanja, kjer se spreminja 
predvsem dolžina vezi, imenujemo valenčna nihanja, upogibna nihanja pa so tista pri 
katerih se spreminjajo koti med vezmi. Nihanja se med seboj razlikujejo po valovnem 
številu z enoto cm-1. IR spektroskopijo uporabljamo predvsem za določanje 
funkcionalnih skupin. [13] 
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Elektronska UV-Vis-NIR spektroskopija 
Pri elektronski spektroskopiji opazujemo absorpcijo svetlobe iz ultravijoličnega, 
vidnega in bližnjega-infrardečega področja spektra svetlobe. Ta svetloba ima energijo, 
primerno za prehode med različnimi elektronskimi nivoji. Če molekula ali ion absorbira 
foton ustrezne energije, elektron iz zasedene orbitale preide v delno zasedeno ali prosto 
orbitalo z višjo energijo. To stanje imenujemo vzbujeno stanje. Elektroni se po kratkem 
času vrnejo nazaj v osnovno stanje, ki je energetsko bolj ugodno. V samih 
spektrometrih se svetloba absorbira, ker se energija porablja za te elektronske prehode. 
Rezulat so spektri, ki nam prikazujejo odvisnost absorbance od valovne dolžine 
svetlobe. [14]  
 
  
Slika 2: Primarne in sekundarne barve vidnega spektra in njihove valovne 
dolžine.[15][16] 
 
Prevodnost raztopine 
Z merjenjem prevodnosti preverimo ali so sintetizirane spojine ionsko zgrajene ali 
imajo molekulsko zgradbo. Za točnejšo določitev je potrebno raztopino termostatirati in 
poznati točno konstanto celice, ki se jo določi s pomočjo merjenja prevodnosti 0,10 M 
raztopine kalijevega klorida, s poznano specifično prevodnostjo pri temperaturi 
merjenja. V tem primeru je potrebno raztopino termostatirati v vodni kopeli približno 
pet minut. [17] 
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Rentgenska analiza  
Rentgenska analiza je metoda, ki se uporablja za karakterizacijo kristaliničnih snovi. 
Tehnika temelji na dejstvu, da so valovne dolžine rentgenske svetlobe in razdalje med 
atomi v kristalih podobne, zato se rentgenski žarki ob prehodu skozi kristale uklanjajo. 
Z njo ugotavljamo katere snovi so prisotne v trdnem vzorcu, saj so izmerjeni 
difraktogrami trdnin značilni za točno določeno trdno kristalinično snov. Nastali spekter 
rentgenske svetlobe sestavljajo zvezni in črtasti deli. [18] 
 
Magnetne meritve 
Elektroni imajo spin, ki ustvarja magnetno polje, zato nam je določanje magnetnih 
lastnosti lahko v pomoč pri določanju oksidacijskega števila in razporeditve elektronov 
v d orbitalah. Elektroni v atomih so lahko v parih, kar je značilno za veliko večino 
elementov glavnih skupin in njihovih spojin. Parni elektroni dajo majhen magnetni 
moment, kar pomeni da so snovi diamagnetne. Značilnosti spojin prehodnih elementov 
je, da imajo kovinski atomi enega ali več nesparjenih elektronov, ki dajejo močno 
magnetno polje, snovi so paramagnetne. Magnetno polje paramagnetne snovi privlači, 
diamagnetne pa odbija. [19] 
 
Termogravimetrična analiza 
Pri termogravimetrični analizi merimo spreminjanje mase snovi s spreminjanjem 
temperature. S temi meritvami dobimo informacije o fizikalno-kemijskih reakcijah 
(fazni prehodi, absorpcija, adsorpcija, desorpcija, kemisorpcija...). Iz termograma 
spojine lahko določimo izgubo mase zaradi nekaterih reakcij, ki potekajo ob 
povečevanju temperature vzorca. [20] 
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2 Namen dela  
Namen diplomskega dela je bila karakterizacija neznane spojine s pomočjo sledečih 
analiz in metod: CHN analiza, vibracijska IR spektroskopija, elektronska UV-Vis-NIR 
spektroskopija, meritve prevodnosti raztopine vzorca, rentgenska praškovna analiza, 
magnetne meritve in termogravimetrična analiza. Sledila je sinteza spojine po znanem 
postopku in uporaba prej omenjenih metod še za karakterizacijo sintetiziranega vzorca. 
Na koncu je sledila še primerjava rezultatov analiz neznanega in sintetiziranega vzorca.  
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3 Rezultati in razprava  
3.1 Struktura spojine [Co(NH3)6]Cl3] 
V asimetrični enoti nastopajo štirje različni koordinacijski [Co(NH3)6]
3 
kationi in Cl
 
anioni. Koordinacijski poliedri so oktaedri, NH3 ligandi so vezani na centralne Co
3 
preko prostega elektronskega para dušikovih atomov. Kobaltov ion je lociran v središču 
telesa (Slika  3). Razdalje CoN so v območju 1,9551,98 Å in so navedene v 
Preglednici 3. 
 
Slika 3: Prikaz štirih različnih koordinacijskih enot [Co(NH3)6]
3
 (1694-ICSD) v 
spojini. Vijolična barva predstavlja kobaltov atom in modra dušikove atome. Vodikovi 
atomi niso prikazani 
 
Preglednica 3: Razdalje v koordinacijskih poliedrih spojine, podane v Å (Slika 3) 
Co1N1 1,962 Co2N4 1,968 Co3N7 1,961 Co4N9 1,98 
Co1N2 1,974 Co2N5 1,962 Co3N8 1,961 Co4N10 1,955 
Co1N3 1,970 Co2N6 1,978   Co4N11 1,959 
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Slika 4: Prikaz pakiranja v spojini [Co(NH3)6]Cl3 (1694-ICSD), vzdolž b osi. Vijolična 
barva predstavlja kobaltove, modra dušikove in zelena klorove atome. Atomi vodika 
niso prikazani 
 
Slika 5: Prikaz zlaganja kationov in anionov v spojini [Co(NH3)6]Cl3 (1694-ICSD). 
Vijolična barva predstavlja kobaltove, modra dušikove in zelena klorove atome. Atomi 
vodika niso prikazani 
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3.2 Čistost neznanega vzorca 
Čistost vzorca sem ocenil tako, da sem vzorec postavil pod mikroskop. Opazil sem da je 
vzorec čist in ni prisotnih očitnih primesi. Barva vzorca je rumeno-oranžna. 
3.3 Topnost vzorca v različnih topilih 
Topnost vzorca sem ocenil tako, da sem snov raztapljal v različnih topilih. Topnost 
neznanega vzorca sem preveril v heksanu, acetonitrilu, metanolu, etanolu, acetonu in 
vodi. Opazil sem da se neznani vzorec delno topi le v vodi, v drugih topilih je slabše 
topen. Tako sem dobil topilni sistem za izvedbo analiz. Podatek o topilnem sistemu sem 
potreboval tudi za izbiro topilnega sistema, za ponovitev sinteze spojine neznanega 
vzorca, po sami karakterizaciji.  
3.4 Elementna CHN analiza 
 
Preglednica 4: Rezultati CHN analize neznanega in sintetiziranega vzorca 
 [Co(NH3)6]Cl3] neznani sintetizirani 
%        |      |     |      | 
N 31,42 31,77 0,35 30,87 0,55 
H 6,78 7,03 0,25 6,52 0,26 
 
Dobljene rezultate CHN analize neznanega in sintetiziranega vzorca sem primerjal z 
teoretičnimi vrednostmi za spojino [Co(NH3)6]Cl3 (Preglednica 4). Dovoljena vrednost 
odstopanja |      |       je sprejemljiva. Dobljeni rezultati CHN analize kažejo 
zadovoljivo ujemanje s teoretično vrednostjo.  
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3.1 Vibracijska infrardeča spektroskopija 
Iz vibracijskega IR spektra lahko razberem, da sta spektra neznanega in sintetiziranega 
vzorca praktično identična, kar pomeni, da sta sintetizirani in neznani vzorec ista 
spojina.  
 
 
Slika 6: Primerjava vibracijskih IR spektrov neznanega vzorca in sintetiziranega vzorca 
v območju 4000600 cm1. 
 
Preglednica 5: Nihanja vezi v neznanem in sintetiziranem vzorcu (Slika 6) 
 
neznani, cm
1
 sintetizirani, cm
1
 določitev 
3135 3133 NH (valenčno) 
1604 1618 NH (upogibno) 
1324 1324 NH (upogibno) 
826 825 NH (upogibno) 
 
sintetizirani vzorec 
 
neznani vzorec 
 
 
 
 
4000   3800    3600    3400    3200    3000    2800    2600    2400     2200   2000    1900    1800    1700     1600     1500   1400    1300    1200    1100     1000     900      800     700      600 
       cm
1
 
 
 
 Matija Omerzel, Karakterizacija in sinteza [CO(NH3)6]Cl3 
 
 
13 
 
V vibracijskih spektrih neznanega in sintetiziranega vzorca so vidna valenčna in 
upogibna nihanja NH vezi (Slika 6, Preglednica 5). 
3.2 Elektronska UV-Vis-NIR spektroskopija 
 
Slika 7: UV-Vis-NIR spekter neznanega vzorca v območju 300800 nm. 
 Suspenzija v nujolu (zgoraj) in  103 M raztopina v acetonitrilu (spodaj). 
 
neznani vzorec 
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Slika 8: UV-Vis-NIR spekter sintetiziranega vzorca v območju 300800 nm.  Suspenzija 
v nujolu (zgoraj) in  103 M raztopina v acetonitrilu (spodaj). 
 
Položaji absorbcijskih vrhov v vidnem delu spektra odražajo barvo vzorca, ki je 
pričakovano rumeno-oranžne barve, saj je reflektirana svetloba najbližje rumeni barvi 
(Slika 9).  
 
sintetizirani vzorec 
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Slika 9: Primerjava UV-Vis-NIR spektrov neznanega in sintetiziranega vzorca v 
območju 300800 nm. Suspenziji v nujolu (zgoraj) in  103 M raztopini v acetonitrilu 
(spodaj). 
 
Elektronska spektra suspenzije in raztopine posameznega vzorca (Slika 7 in Slika 8, 
Preglednica 6) sta skoraj enaka. Iz navedenega lahko sklepam, da spojina z 
acetonitrilom ni reagirala. 
Enaka sta tudi elektronska spektra, suspenzije in raztopine, neznanega in sintetiziranega 
vzorca. (Slika 9, Preglednica 6). Oba vzorca predstavljata torej isto spojino. 
Vrhovi spektrov se pojavljajo pri skoraj enakih valovnih dolžinah, razlikujejo se le v 
intenziteti vrhov. Razlika v intenziteti, ki je v primeru suspenzij večja, nastane zaradi 
različne koncentracije vzorcev pri snemanju UV-Vis-NIR spektrov. 
Preglednica 6: Primerjava absorpcijskih vrhov v suspenziji in raztopini neznanega in 
sintetiziranega vzorca v območju 300800 nm (Slika 69) 
 neznani, nm sintetizirani, nm 
suspenzija 331 469 330 468 
raztopina 339 475 340 476 
neznani vzorec 
sintetizirani vzorec 
 
 
 
 Matija Omerzel, Karakterizacija in sinteza [CO(NH3)6]Cl3 
 
 
16 
 
3.3 Prevodnost raztopine 
Sintetiziranemu vzorcu sem pomeril prevodnost tako, da sem vzorec raztopil v 
acetonitrilu, saj sem z elektronsko spektroskopijo ugotovil, da vzorca z acetonitrilom ne 
reagirata. 
Vzorca sem pripravili v obliki 10
–3
 M raztopin spojin v acetonitrilu ( = 36,2 As/ Vm). 
Raztopina je bila približno 103 M. 
Točne konstante celice nisem določiti, pa tudi raztopine nisem termostatiral, saj sem z 
merjenjem prevodnosti želel le določiti ali imata vzorca molekulsko zgradbo ali pa sta 
ionsko zgrajena in koliko ionov vsebuje njuna formulska enota (Preglednica 7). 
Preglednica 7: Pričakovana območja molske prevodnosti, za 103 M raztopine vzorca 
za 2, 3 in 4 ionske elektrolite v acetonitrilu pri 25 
o
C [21][22] 
 
tip elektrolita 1:1 1:2 oz. 2:1 1:3 oz. 3:1 
 / Scm2mol1 120–160 220–300 340–420 
 
Pomeril sem tudi prevodnost samega topila ( = 3 Scm2mol1). 
Za oba vzorca, neznanega in sintetiziranega, sta bili vrednosti, ki sem ju pomeril 
približno 400 Scm2mol1, kar ustreza 1:3 oz 3:1 tipu elektrolita. Formulsko enoto 
spojine obeh vzorcev sestavljajo torej štirje ioni. 
Rezultat meritev prevodnosti odraža sestavo spojine [Co(NH3)6]Cl3. 
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3.4 Rentgenska praškovna analiza 
 
 
Slika 10: Rentgenski praškovni difraktograma vzorcev in izračunan difraktogram 
spojine [Co(NH3)6]Cl3 (1694 ICSD). Območje 2 = 535  
Iz slik 1013 in preglednice 8 je razvidno, da sta difraktograma neznanega in 
sintetiziranega vzorca precej podobna. Tudi difraktogram izračunan iz kristalne 
strukture spojine [Co(NH3)6]Cl3 (1694 ICSD) ima večino uklonov na enakih pozicijah. 
Razliko med obema vzorcema in izračunanim difraktogramom je opaziti v območju 
2 = 2425  (Slika 11) in 2 = 33,534,5. 
Intenzitete vseh pozicij, za različne vzorce, so pričakovano različne, kar lahko pojasnim 
z različno količino posameznega preiskovanega vzorca in različno stopnjo 
kristaliničnosti/amorfnosti preiskovanih vzorcev.  
neznani vzorec 
 
 
sintetizirani vzorec 
 
 
 
1694 ICSD 
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Slika 11: Rentgenski praškovni difraktograma vzorcev in izračunan difraktogram 
spojine [Co(NH3)6]Cl3 (1694 ICSD). Območje 2 = 1420 
 
 
 
Slika 12: Rentgenski praškovni difraktograma vzorcev in izračunan difraktogram 
spojine [Co(NH3)6]Cl3 (1694 ICSD). Območje 2 = 1420 
 
 
neznani vzorec 
 
 
neznani vzorec 
 
 
sintetizirani vzorec 
 
 
 
1694 ICSD 
 
 
sintetizirani vzorec 
 
 
 
1694 ICSD 
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Slika 13: Rentgenski praškovni difraktograma vzorcev in izračunan difraktogram 
spojine [Co(NH3)6]Cl3 (1694 ICSD). Območje 2 = 1420 
 
 
Preglednica 8: Pozicija 2  in intenzitete uklonov neznanega vzorca 
neznani  sintetizirani  1694 ICSD 
št 2 /  I/ %   št 2 /  I/ %  št 2 /  I/ % 
1 14,9976 50,75  1 14,9892 49,38  5 15,0600 95,60 
2 15,3739 8,69  2 15,3571 7,59  6 15,4347 30,50 
3 16,7990 8,19  3 16,7867 8,25  7 16,8711 19,78 
4 17,7801 12,65  4 17,7760 11,02  8 17,8353 34,92 
5 22,4578 4,61  5 22,4554 4,45  14 22,5106 5,47 
6 24,3702 37,75  6 24,3735 33,20  19 24,4298 93,25 
7 24,7802 41,23  7 24,7694 36,35  20 24,8596 100,00 
8 25,0059 100  8 25,0000 100,00  21 25,0656 53,68 
9 25,5444 1,55  9 25,5334 19,04  22 25,5866 55,25 
10 28,3627 7,12      26 28,4079 6,21 
11 30,2899 4,84  10 30,2905 8,08  32 30,3664 5,24 
12 33,5587 20,40  11 30,5095 6,63  33 30,5839 5,22 
    12 32,0129 5,58     
13 34,0230   13 34,0214 23,05  40 34,1270 28,53 
 
Opomba k preglednici 8: V izačunanem difraktogramu (1694 ICSD) ukloni z intenziteto manjšo 
od 5% niso prikazani. 
neznani vzorec 
 
 
sintetizirani vzorec 
 
 
 
1694 ICSD 
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3.5 Magnetne meritve 
Preglednica 9: rezultati magnetnih meritev 
 mo/ g m(o+v)/ g R0 R(o+v) m(o+v)m0 /g R(o+v)R0 
standard 1,893 2,153 0,07105 0,73105 0,26 0,8105 
neznani 1,391 1,506 0,05105 0,08105 0,115 0,03105 
sintetizirani 1,389 1,471 0,04105 0,08105 0,082 0,04105 
 
Iz rezultatov neznanega in sintetiziranega vzorca je razvidna diamagnetnost snovi, ker je 
vrednost R(o+v)R0 negativna (Preglednica 9).  
Ugotovil sem, da je [Co(NH3)6]Cl3 diamagnetna snov, kar pomeni, da ima nizkospinsko 
razporeditev elektronov v d orbitalah (Slika 14). To pomeni, da je razlika v energiji d 
orbital velika. V primeru [Co(NH3)6]Cl3 ima snov šest prostih elektronov, ki torej 
napolnijo samo tri orbitale z nižjo energijo. Parni elektroni dajo majhen magnetni 
moment, snovi so diamagnetne in jih magnetno polje odbija. 
 
Slika 14: Prikaz elektronske razdelitve v nizkospinski ali visokospinski razporeditvi v  
d
4
, d
5
, d
6
 in d
7
 orbitalah [23] 
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3.6 Termogravimetrična analiza 
 
 
 
Slika 15: TG in DTG diagram neznanega in sintetiziranega vzorca, 25650 C. 
neznani vzorec 
 
 
sintetizirani vzorec 
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Slika 16: Primerjava TG krivulj neznanega in sintetiziranega vzorca, 25800 C 
V intervalu približno 170270 °C opazimo izgubo 37,1% oz. 36,1% izgubo mase, za 
neznani vzorec oz. sintetizirani vzorec (Slika 15). pričakovana teoretična izguba mase 
šestih molekul amonijaka za [Co(NH3)6]Cl3 je 38,2 % (Reakcija 1). 
Reakcija 1: [Co(NH3)6]Cl3  =  CoCl3  + 6NH3 
Izgube mas obeh analiziranih vzorcev (Slika 16) in teoretična izguba mase šestih 
molekul amonijaka za spojino [Co(NH3)6]Cl3 se dobro ujemajo. 
Zatehtana masa vzorcev za analizo je bila dokaj majhna, zato je v začetnem delu 
termograma (pred izgubo NH3) viden rahel porast mase, zaradi vzgona. Količina zatehte 
vzorca mora biti, zaradi prisotnosti amonijaka v vzorcu majhna, saj amonijak lahko 
načne platinaste termočlene nosilca lončka.  
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4 Eksperimentalni del   
4.1 Karakterizacija neznanega vzorca 
Čistost vzorca 
Čistost vzorca sem preveril s pomočjo mikroskopa. Iskal sem primesi, ki pa niso bile 
prisotne. 
Topnost vzorca v različnih topilih 
Vzorec sem raztapljal v heksanu, acetonitrilu, metanolu, etanolu, acetonu in vodi. Na 
podlagi topnosti, sem se odločil, kateri topilni sistem bom uporabljal. 
Elementna CHN analiza 
Elementna CHN analiza je bila opravljena na instrumentu Elemental Analyzer Series II 
CHNS/O. Analiz sam nisem izvajal. 
Vibracijska infrardeča spektroskopija  
Za snemanje IR spektrov sem uporabil inštrument Perkin-Elmer FT-IR Spectrum 100 
(Slika 17). Snemal sem spektre trdnih vzorcev, v območju 4000600 cm1. 
 
Slika 17: Spektrometer Perkin-Elmer FT-IR Spectrum 100. 
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Elektronska UV-Vis_NIR spektroskopija 
Spektre vzorcev sem posnel na inštrumentu Perkin-Elmer Lambda 750, UV-Vis-NIR 
Spectrometer, v območju od 250 do 800 nm (Slika 18). Snemal sem spektre suspenzij 
trdnih vzorcev v parafinskem olju (nujol) in 10
3
 M raztopin v acetonitrilu, v območju 
250800 nm. 
 
Slika 18: Spektrometer Perkin-Elmer FT-IR Spectrum 100. 
Snemanje suspenzij 
V ahatni terilnici sem strl in zmlel trden vzorec ter mu dodal parafinsko olje-nujol, da 
sem dobil suspenzijo. Gosto suspenzijo sem homogeno nanesel na ozek trak filter 
papirja. Za pripravo reference, sem na ozek trak filter papirja nanesel samo nujol. 
Trakec z vzorcem sem postavil v prvo kiveto iz kvarčnega stekla, v drugo pa referenco.  
Snemanje raztopin vzorcev 
Najprej sem pripravil 10
2
 M raztopino strtega trdnega vzorca v acetonitrilu in jo 
desetkrat razredčil. Kot referenco sem uporabil topilo (acetonitril).  
Prevodnost raztopin vzorcev 
Meritve prevodnosti sem izvedlel z instrumentom LovibondCheckKit micro. Vzorci so 
bili pripravljeni v obliki 10
–3
 M raztopin v acetonitrilu. 
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Rentgenska praškovna analiza 
Rentgenska praškovna analiza je bila narejena z inštrumentom PANalytical X'Pert PRO. 
Uporabljena je bila monokromatska svetloba valovne dolžine 1,5406 Å. 
Magnetne meritve 
Magnetne meritve so bile izvedene na magnetni tehtnici Johnson Mathey Alfa Products 
Sherwood Scientific Magnetic Balance AUTO. Vzorce je bilo potrebno dobro streti v 
ahatni terilnici in jih prenesti v stekleno cevko. Na inštrumentu sem najprej pomeril 
prazno cevko, nato standard, na koncu pa še vzorec.   
 
Slika 19: Magnetna tehtnica 
 
Termogravimetrična analiza 
Termogravimetrična analiza je bila opravljena na instrumentu Mettler Toledo 
TGA/SDTA 851. Vzorca sta bila posneta v toku zraka, s pretokom 25 – 800 (10K/min) 
v Pt lončku. 
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5 Sinteza spojine [Co(NH3)6]Cl3 
Reagenti: 
CoCl26H2O(s), NH4Cl(s), NH3(aq) koncentrirana, aktivno oglje (s), HCl(aq) 
koncentrirana in 1%, C2H5OH 95%. 
 
Inventar: 
presesalna erlenmajerica, zamašek s stekleno cevko za uvajanje zraka, merilni valji, 
tehtalne ladjice, Büchnerjev lij, čaše, lij, filter papir, urno steklo, magnetno mešalo, 
magnetna telesca, vodna črpalka, kad s kockami ledu, merilne bučke, tehtnica. 
 
Sinteza: 
 
V presesalno erlenmajerico sem odtehtal 3,0 g CoCl26H2O  in 2,0 g NH4Cl. Dodal sem 
5 ml vode. Reakcijsko zmes sem mešal na magnetnem mešalu, da sem dobil bistro 
raztopino. Dodal sem 0,1 g aktivnega oglja in 6,5 ml koncentrirane raztopine NH3, kar 
sem opravil v digestoriju. Skozi zamašek sem vstavil stekleno cevko, ki je segala v 
raztopino in erlenmajerico, preko cevke, priključil na vodno črpalko. Skozi mešanico 
sem uvajal zrak do spremembe barve, iz rdeče v rumenorjavo. Nastali [Co(NH3)6]Cl3 
sem skupaj z aktivnim ogljem odnučiral. Zmes produkta in aktivnega oglja sem, 
prenesel v 50 mL vroče 1% raztopine klorovodikove kisline, da se je produkt raztopil. 
Vsebino sem filtriral, s pomočjo najgostejšega filter papirja, da sem odstranil aktivno 
oglje. Filtratu sem dodal 5 ml koncentrirane raztopine HCl, ohladil na 0 ºC in izločen 
produkt spet nučiral. Oborino sem spiral z 95 % etanolom in 15 minut sušil pri  ºC. 
Masa nastalega vzorca je bila 1,16 g, izkoristek je bil 21 %. 
  
 Matija Omerzel, Karakterizacija in sinteza [CO(NH3)6]Cl3 
 
 
27 
 
6 Zaključek 
Neznani vzorec, rumenooranžne barve, sem okarakteriziral z različnimi metodami, 
opisanimi v diplomskemu delu. Po karakterizaciji sem vzorec še sam sintetiziral in 
opravil enake analize. Rezultate sem med seboj primerjal, primerjal pa sem jih tudi z 
teoretičnimi, že znanimi vrednostmi, kjer je to bilo mogoče.  
Pod mikroskopom sem preveril čistost neznanega vzorca in ugotovil, da ni prisotnih 
primesi. Ugotovil sem, da je bil neznani vzorec najbolje topen v vodi. 
Elementna CHN analiza neznanega vzorca je pokazala prisotnost vodika in dušika v 
neznanem vzorcu (Preglednica 4). Iz rezultatov CHN analize in dane informacije o 
reaktantih, sem določil empirično formulo neznanega vzorca, CoN6H18Cl3.  
Z vibracijsko IR spektroskopijo sem ugotovil, da je mogoče v neznanem vzorcu zaznati 
nihanja molekul NH3 (Slika 6, Preglednica 5), zato sem sklepal, da so te prisotne v 
spojini. Tako sem dobil molekulsko formulo neznanega vzorca, Co(NH3)6Cl3.  
S termogravimetrično analizo sem potrdil prisotnost šestih molekul amonijaka v 
formulski enoti. 
S kombiniranjem meritev prevodnosti (Preglednica 5) in elektronske spektroskopije 
suspenzije in raztopine neznanega vzorca (Slika 7) sem ugotovil, da formulsko enoto 
spojine neznanega vzorca sestavljajo štirje ioni. Tako sem prišel do formule 
koordinacijske spojine, [Co(NH3)6]Cl3. 
S pomočjo baze podatkov (CCDC) in rentgenske praškovne analize (Slike 1013) sem 
formulo koordinacijske spojine potrdil. 
S pomočjo ustreznega programa sem izrisal slike, ki prikazujejo kristalno strukturo 
spojine (Slike 35). 
Z magnetnimi meritvami sem ugotovil, da je neznani vzorec diamagneten 
(Preglednica 9). Ob predpostavki, da je njegova formula [Co(NH3)6]Cl3, to pomeni, da v 
njem nastopa Co
3
 ion, ki ima nizkospinsko razporeditev elektronov v d orbitalah 
(Slika  14). To pomeni, da je energetski razcep d orbital velik. 
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Spojino sem po že znanem postopku sintetiziral, in jo analiziral z enakimi metodami kot 
neznani vzorec. Primerjava rezultatov analiz tako neznanega, kot sintetiziranega vzorca 
je v primeru vseh uporabljenih metod pokazala dobro ujemanje. 
Na podlagi teh ugotovitev, lahko z veliko verjetnostjo trdim, da je neznani vzorec  res 
[Co(NH3)6]Cl3.  
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